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111 　主要仪器和试剂 　仪器 :Agilent GC26890 气相色谱仪
配 FPD 检测器和 7683 型自动进样器 (Agilent Co ,USA) ;SPB2
1701 色谱柱 (3010 m ×320μm , 0125μm 涂层 , Supelco Co ,
USA) ;松下 NN28552WF 变频微波炉 (上海松下微波炉有限
公司 ,功率 1 000 W) 。试剂 :乙酸乙酯 ;无水硫酸钠 ;以乙酸乙
酯配制浓度为 200μg/ L 的磷酸三丁酯溶液 ;活性碳。市售农






校内的龙眼树和水培空心菜上 ,经过 48 h (龙眼 96 h) 后 ,采
割 ,冷藏保存 ,并尽快分析。
11212 　蔬菜瓜果的食前处理 　(1) 去皮法 :将瓜果 (龙眼、黄
瓜、白萝卜)的果皮与果肉分开 ; (2) 沸水焯洗 :将样品 (生菜、
豇豆)放于沸水中焯约 5 s ; (3)微波加热 :将样品 (生菜、豇豆)
浸入沸水 ,于微波炉中分别加热 2 ,5 ,10 min ; (4)炒 (不加油) :
空心菜在功率为 1 000 W 的电炉上炒 2 和 5 min。除沸水焯
洗和加热以外 ,所有的实验均在常温下进行。
11213 　样品监定分析的预处理 　将经食前处理的菜样绞碎 ,
取 1010 g 样品于离心管中 ,分别加入内标物磷酸三丁酯、无
水硫酸钠和乙酸乙酯 ,超声萃取 10 min ,于 3 500 r/ min 下离
心 2～3 min ,上清液转移至盛无水硫酸钠和活性炭小烧杯。
重复萃取 2 次 ,合并上清液。烧杯内容物移入盛有无水硫酸
钠的漏斗 ,收集滤液于接液试管中。将接液试管置于 40 ℃水




211 　有机磷农药残留在瓜果不同部位的分部 　结果表明 ,各
种有机磷农药残留在 3 种瓜果表皮的浓度高于肉里。甲胺磷
在黄瓜皮和肉中的浓度分别为 (01560 ±01071) 和 (01470 ±
01037)μg/ g ;在龙眼壳和肉中的浓度分别为 (11255 ±01257)和
(01344 ±01057)μg/ g ;在白萝卜皮和肉中的浓度分别为 (91793
±01935)和 (21545 ±01381)μg/ g。乐果在黄瓜皮和肉中的浓
度分别为 (01144 ±01013)和 (01054 ±01005)μg/ g ;在龙眼壳和
肉中的浓度分别为 (31215 ±01743) 和 (01172 ±01002)μg/ g ;在
白萝卜皮和肉中的浓度分别为 (51604 ±01984) 和 (11694 ±
01147)μg/ g。马拉硫磷和敌敌畏只在龙眼壳中被检出 ,浓度分





炉分别煮豇豆 2 ,5 和 10 min ,分析处理前后豇豆中 4 种农药
的残留量。结果 ,甲胺磷、乐果、马拉硫磷和敌敌畏的去除率
范围分别为 13 %～53 % ,52 %～76 % ,56 %～81 % ,67 %～





浓度为 ( 11226 ±01023) μg/ g ,经沸水焯洗后分别降低为
(11029 ±01080)μg/ g ,微波处理 2 和 5 min 后降低至 (01279 ±
01017) 和 (01217 ±01017)μg/ g ;未处理时乐果残留浓度为
(01601 ±01112)μg/ g ,经沸水焯洗后降低为 (01203 ±01028)
μg/ g ,微波处理 2 和 5 min 后分别降低至 (01111 ±01013) 和





经处理及经炒 2 和 5 min 后空心菜中 4 种有机磷农药的残留
浓度以及处理后有机磷农药的去除率。炒 2 min 后 ,甲胺磷、
乐果、敌敌畏和马拉硫磷的平均去除率分别为 2 % , 10 % ,
40 %和 5 % ;炒 5 min 后 ,甲胺磷、乐果、敌敌畏和马拉硫磷的
平均去除率分别达到 12 % ,40 % ,75 %和 16 %。说明炒菜能
一定程度地去除蔬菜中的残留有机磷农药 ,随炒菜时间的延
长 ,作用效果越好 ,但较之沸水焯洗和微波加热 ,去除农药效
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藕粉中钙镁的火焰原子吸收光谱法测定
徐强1 ,谢妮2 ,宋学君1 ,李国德3
　　钙 (Ca)镁 (Mg)是生命必需的元素之一 ,由于人们日常膳
食结构不同 ,易造成 Ca、Mg 的缺乏 ,而需要铺助一些保健食
品 ,因此 ,保健食品中的元素含量测定受到了人们的普遍关
注。本文应用悬浮液进样2火焰原子吸收光谱法对市售藕粉
中的 Ca、Mg 含量进行了测定 ,结果令人满意。报道如下。
1 　材料与方法
111 　仪器和试剂 　TAS2986 型火焰原子吸收分光光度仪 (北
京普析通用仪器有限责任公司) ;钙标准溶液 (1 000μg/ ml) ;
镁标准溶液 (1 000μg/ ml ;国家钢铁材料测试中心冶金部钢铁
研究院) ;镧标准溶液 (50 g/ L) 由 La2O3 配制 ;琼脂溶液 (110
g/ L) ;藕粉购自超市。
112 　仪器工作条件 　分析线 Ca 42217 nm ,Mg 28512 nm ,灯
电流 4 mA ,光谱带宽 014 nm ,燃烧器高度 6 mm ,空气流量
315 m3/ h ,乙炔流量 011 m3/ h。
113 　悬浮液制备 　取足够量藕粉过 200 目筛 ,粉碎 ,直至全
部过筛 ,准确称取 1 g 过筛样品于 25 ml 比色管中 ,加入少量
110 g/ L 琼脂溶液 ,将样品摇起 ,用 110 g/ L琼脂溶液定容 ;用
超声波发生器使样品完全混合均匀。同时 ,配制一个空白溶
液 ,为区分称之为试剂空白。
114 　实验方法 　在振动条件下 ,吸取悬浮液 5 ml ,6 份于 25
ml 比色管中 ,各加入 110 g/ L 琼脂溶液 10 ml ,La 溶液 1 ml ,再
依次加入 Ca + 0～1214μg/ ml 或 Mg2 + ～1214μg/ ml ,用 110
g/ L琼脂定容 ,振动 3 min ,用试剂空白取代悬浮液 ,同上配制
空白溶液 ,将各溶液倒入干燥 100 ml 小烧杯中 ,置电磁搅拌
器上 ,在不断搅拌下喷入火焰 ,以空白溶液为参比 ,记录积分
5 s 的吸光度值 ,绘制标准加入曲线 ,计算钙、镁含量。
2 　结果与分析
211 　悬浮液稳定性考查 　称取样品 110 g 3 份于 25 ml 比色
管中 ,分别以 015 ,110 和 115 g/ L 琼脂溶液定容 ,振动 5 min ,
静置 ,计时 ,目测悬浮液的稳定时间 (液面是否有清晰可见的
清液层出现 ,管底是否有沉积物形成 ,悬浮液本体是否均匀
等)依次为 15 ,32 ,43 min ,可见 ,取样品 110 g ,以 110 g/ L 琼脂
定容其悬浮液可稳定 30 min 以上 ,而琼脂浓度加大则稳定时
间更长 ,故本实验选用琼脂浓度为 110 g/ L 溶液制备悬浮液。
212 　试液稳定性考查 　吸取悬浮液 510 ml4 份于 25 ml 比色
管中 ,分别加入 110 g/ L 琼脂溶液 5 ,10 ,15 ,20 ml ,以水定容 ,
振动 5 min ,测得其稳定时间依次为 5 ,10 ,25 ,43 min。考虑到





景吸收干扰。有文献〔1〕介绍试液中加入镧 (La3 + ) 或 (Sr2 + ) 可
以消除磷 ,铝 ,硅等元素的化学干扰。本文则在试液中加入
La3 + 来考查藕粉中共存元素是否产生化学干扰。实验结果表
明 ,加入 La3 + 50 mg以上 ,吸光度值达最大且很稳定 ,认为已消






215 　检测限 　按 113 和 114 项下取配 20 个空白溶液 ,分别
在钙、镁的测定条件下 ,以去离子水为参比 ,喷入火焰 ,按自动
调零键 ,记录积分 5 s 的吸光度值 ,求出其标准偏差σ,再根据
标准加入法工作曲线斜率 s ,由 3σ/ s ,计算求出检测限钙为
0114 mg/ L ,镁 01009 mg/ L 。
216 　回收率实验 　为了考查悬浮液进样测定结果的准确性 ,
按 113 项制备悬浮液分别加入一定量的标准溶液 ,以同样方
法测定计算回收率 ,可见悬浮液进样方法 Ca ,Mg 的加入回收
率在 87 %～106 %之间 ,相对标准偏差 (RSD) ≤314 %。
217 　样品分析 　按实验方法进行样品分析 ,其测定结果 Ca
含量为 21212μg/ g ,Mg 含量为 39916μg/ g。
3 　小 　结
本文采用悬浮液进样2火焰原子吸收光谱法使样品不经
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